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(54) Title: METHOD FOR THE PRODUCTION OF POWDERED CONDENSED RESINS 



ITl (54) Bezeichnung: VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG VON KONDENSIERTEN HARZEN IN PULVERFORM 
00 

(57) Abstract: The invention relates to a spray condensation method for producing dried resins in the form of a powder. According 
^£ to the inventive method, at least one crosslinkable initial material that is liquid or dissolved in a liquid phase is condensed with at 
least one aldehyde in a spray reactor. 

(57) Zusammenfassung: Die vorliegende Erfindung betrifft einen Spriihkondensationsprozess zur Herstellung von getrockneten 
Harzen in Pulverform, wobei man die ^Condensation von mindestens einem fliissigen oder in einer Flussigphase gelostem vemetz- 
baren Ausgangsstoff mit mindestens einem aldehyb in einem Spriihreaktor vornimmt. 
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Verfahren zur Herstellung von kondensierten Harzen in Pulverform 
Beschreibung 

5 Die vorliegende Erfindung betrrfft einen Spruhkondensationsprozess zur Herstellung 
von getrockneten Harzen in Pulverform, wobei die Kondensation von mindestens ei- 
nem flussigen Oder in einer Flussigphase geldstem Ausgangsstoff mit mindestens ei- 
nem Aldehyd in einem Spruhreaktor vorgenommen wird. 

10 Die Herstellung von festen Kondensationsprodukten in Pulverform aus flussigen oder 
gelosten Ausgangsstoffen wird heute im groBtechnischen MaSstab in Mehrstufenpro- 
zessen durchgefuhrt. Der Verfahrensschritt der chemischen Reaktion erfolgt uberwie- 
gend in absatzweise oder kontinuierlich betriebenen Ruhrkessel. Das Reaktionspro- 
dukt liegt danach in geloster Form vor und muss durch energieaufwendige 

15 Trocknungs- und ^erklQinerungsprozesse in die gewunschte Form gebracht und das 
L6sungsmittel aufbereitet werden. Der Trocknungsprozess kann beispielsweise in ei- 
nem SprCihturm vorgenommen werden. Eine Spruhtrocknung von ausreagierten Mel- 
amin-Formaldehyd-Kondensaten ist u.a. in den Patenten DE-B-25021 68, DD 259 409 
und GB 2 178 749 beschrieben. Eine groBe Schwierigkeit liegt in der Handhabbarkeit 

20 der im Ruhrkessel kondensierten hoch viskosen Losungen oder Gelen. Pulverisierte 
Melamin-Formaldehyd-Kondensate haben gegenuber den Losungen u. a. den Vorteil, 
dass sie wesentlich langer lagerstabil sind und dass beim Versand der Transport von 
Wasser erspart wird. 

25 Die DE-A-22 33 428 beschreibt ein Verfahren zur Einkapselung von in einer reaktiven 
Flussigkeit fein verteilten Substanzen nach dem Spruhkondensationsverfahren. Wah- 
rend der Spruhkondensation polymerisiert das reaktive System unter Bildung von Kap- 
selwanden und es werden trockene Poiymerkapseln erhalten. Als reaktives System 
werden Vorkondensate aus Harnstoff- oder Melamin-Formaldehyd-Verbindungen ge- 

30 nannt. 

Die GB 949 968 beschreibt ein Verfahren zur Herstellung von organischem polymeren 
Material, wobei das organische Material oder geeignetes Ausgangsmaterial in heiBes 
Gas verspruht wird, dessen Temperatur hoch genug ist, urn das Schaumen oder 
35 Expandieren zu inftialisieren. Es wird offenbart, dass Harnstoff-Formaldehydharze, die 
als Ausgangsmaterialien verwendet werden, in diesem heiBen Strom ausharten. 

Spruhpolymerisationenreaktionen, die den Prozess der Polymerisation und Trocknung 
in einem Verfahrensschritt vereinigen, sind seit einigen Jahren bekannt und sind fur 
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eine groBe Breite an Polymerisationsreaktionen genutzt worden (u.a. WO 96/40427 
und US 5 269 980). 

Aufgabe der zugrunde liegenden Erfindung war es demnach, ein vereinfachtes Verfah- 
5 ren zur Herstellung von kondensierten Harzen in Pulverform aufzuzeigen. Vorteilhaft 
sollten die Kondensate kontinuierlich in wenigen Verfahrensschritten herstellbar sein.. 
Ferner sollten die Kondensate einen Durchmesser von 10 nm bis 1 mm aufweisen. 

Es wurde nun ein Verfahren zur Herstellung von kondensierten Harzen in Pulverform 
1 0 gefunden, in dem man die Kondensation von mindestens einem f lOssigen Oder in einer 
FIQssigphase geldstem vemetzbaren Ausgangsstoff mit mindestens einem Aldehyd in 
einem Spruhreaktor vomimmt. 

Die Nachteile eines Mehrstufenkondensationsverfahrens lassen sich bei der Anwen- 
1 5 dung einer SprOhkondensation in eleganter Weise ausraumen. Die SprQhkondensation 
ist ein kontinuierliches Kondensationsverfahren, welches im Vergleich zu in RQhrkes- 
seln durchgefiihrten L6sungskondensation prinzipiell in einem einzigen Verfahrens- 
schritt die direkte Herstellung eines trockenen Produktes in Partikelform aus flussigen 
und/oder in einer FIQssigphase geldsten Ausgangsstoffen ermoglicht. Dabei wird die 
20 Kondensation inklusive der Vorkondensation mit den Grundoperationen der Trocknung 
und der mechanischen Zerkleinerung vereinigt. Somit werden chemische Reaktionen 
mit mehreren verfahrenstechnischen Grundoperationen zu einem einzigen kontinuierli- 
chen, einstufigen Prozessschritt zusammengefasst. 

25 Das Verfahren beinhaltet zuerst ein Vermischen von wenigstens einer kondensierbaren 
und vemetzbaren Substanz mit einem Aldeyhd in gegebenenfalls einem Losemittel 
und/oder einem Transportgas. Als Ausgangstoffe kommen vorzugsweise Verbindun- 
gen in Betracht, die fahig sind, mit Aldehyden und/oder Dialdehyde wie z.B. Glyoxal, 
besonders bevorzugt mit Formaldehyd, in einer Polykondensationsreaktion zu Harzen 

30 zu reagieren. Es kommen bevorzugt solche Ausgangsstoffe in Betracht, die gegebe- 
nenfalls zusammen mit Formaldehyd bei der Herstellung von Aminoplastharzen einge- 
setzt werden (vgl. Ullmanns Encyklopadie der technischen Chemie, 4. Auflage, Band 7, 
S. 403 bis 422), also z.B. Melamin, Harnstoff, Dicyandiamid und Guanamine wie Ben- 
zoguanamin und Acetoguanamin, Bisguanamine wie Adipo-, Glutaro- Oder Methy- 

35 lolglutarobisguanamin, Verbindungen, welche mehrere, z.B. kondensierte Aminotriazin 
Kerne enthalten, sowie 2-(5-Hydroxy-3-oxapentylamin)-1,3,5-triazin, 2,4-Di-(5-hydroxy- 
3-oxapentylamin)-1 ,3,5-triazin, 2,4,6-Tris-(5-hydroxy-3-oxapentylamin)-1 ,3,5-triazin 
(THOM) Oder Gemische dieser Verbindungen (HOM), 2-(Alkyl)-1 ,3,5-triazin, 2,4-Di- 
(Alkyl)-1 ,3,5-triazin, 2,4,6-Tris-(Alkyl)-l ,3,5-triazin Oder Gemische dieser Verbindungen, 

40 wo „Alkyl" f Or C1 - bis C10-Alkyl mit Oder ohne Verzweigung steht. Auch NH-Gruppen 
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enthaltende Stoffe wie substituierte (z.B. Alkyl-, Phenylharnstoffe Oder Acetylharnstof- 
fe), cyclische (z.B. Ethylenharnstoffe) oder polymere Harnstoffe, ferner Thioharnstoff, 
Urethane, Cyanamid, Dicyanamid, Guanidine, Mono- und Polyamine wie Polyalkyle- 
namine, Saureamide wie die der Ameisensaure, Glykolsaure, Milchsaure oder die 
5 technisch gebrauchitchen ungesattigten Sauren oder SulfonsSuren sowie Polyamide, 
Amide und Lactame, z.B. Formamid, Methylformamid, Dimethylformamid, C3- bis C9- 
Lactame, Ethanolamide, z.B. Ameisensaureethanolamid, Essigsaureethanolamid, Tris- 
hydroxyethylisocyanurat-Hydroxyethylhamstoff, die vorgenannten Verbindungen in 
ethoxylierter Form, wobei diese Verbindungen im Mittel bevorzugt 1 bis 20 Ethylen- 
10 oxideinheiten tragen, insbesondere zahlen hierzu ethoxyliertes Caprolactam, ethoxy- 
liertes Oligo- oder Polycaprolactam mrt im Mittel 1 bis 10 Ethylenoxideinheiten pro 
Caprolactameinheit und femer ethoxyliertes Melamin, ferner sind die in der EP-A- 
800543 genannten Elastifizierungsmittel ebenfalls geeignet. 

15 Weiterhin kommen Phenol und andere Phenolderivate, wie beispielsweise im Ullmann 
Encyklopadie der technischen Chemie (Phenolharze: 4. Auflage, Band 18, Seite 245 
bis 257) beschrieben, bevorzugt in Betracht. 

Besonders bevorzugt werden Melamin, Harnstoff oder Gemische hieraus mit einem 
20 Aldehyd, insbesondere mit Formaldehyd, umgesetzt. 

Melamin wird ublicherweise in fester Form eingesetzt. Der Harnstoff wird fest, ge- 
schmolzen oder in Form einer wasserigen Losung eingesetzt. Der Formaldehyd wird 
bevorzugt in Form einer 30 bis 70 gew.-%igen waBrigen Losung oder in Form von Pa- 

25 raformaldehyd eingesetzt. Es konnen alle dem Fachmann bekannten Mischungsver- 
haltnisse eingesteilt werden. Insbesondere wird pro 1 mol Melamin 1 ,2 bis 6 mol Alde- 
hyd, bevorzugt Formaldehyd, und pro 1 mol Harnstoff 1,3 bis 3 mol Aldehyd, bevorzugt 
Formaldehyd, verwendet. Es konnen gegebenenfalls pro 1 mol Melamin und/oder 
Harnstoff 0,01 bis 0,9 mol, bevorzugt 0,01 bis 0,5 mol, insbesondere 0,01 bis 0,3 mol 

30 einer der sonstigen Verbindungen eingesetzt werden, die fahig sind, mit Aidehyden in 
einer Polykondensationsreaktion zu reagieren. 

Die Ausgangsstoffe konnen gegebenenfalls bereits in einem Losemittel vorliegen. Das 
bevorzugte Losemittel ist Wasser. Das Transportgas kann Luft oder ein ubliches Inert- 
35 gas wie Stickstoff sein. Gegebenenfalls konnen Hiifs- und Zusatzmittel eingesetzt wer- 
den, wie 
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ein- Oder mehrwertige Alkohole, z.B. Methanol, Ethanol, 1-Propanol, 2-Propanol, 
1-Butanol, 2-Butanol, tert-Butanol, Ethylenglykol, Diethylenglykol, Triethylengly- 
kol, Polyethylenglykole, Butandiole, Pentandiole, Hexandiole, Trimethylolpropan, 
Neopentylglycol und Sorbitol 

5 

Aminoalkohole, z.B. Ethanolamin, Diethanolamin und Triethanolamin. 

Der Ort der Herstellung der reaktionsfahigen Mischung kann sich in einem separaten 
Reaktor, in einer Mischstrecke vor der Zerstaubung oder auch direkt im Spruhreaktor 
10 befinden. 

Die Vermischung der Ausgangstoffe kann bei unterschiedlichen pH-Werten erfolgen, 
diese hangen von den Ausgangsstoffen ab. Fur die Melamin-Formaldehyd-Konden- 
sation ist ein pH-Wert von 6,5 bis 12 bevorzugt, wahrend fur Harnstoff-Formaldehyd- 
1 5 Kondensation ein pH-Wert von 2 bis 7,5 vorteilhaft ist. Die Phenoi-Formaldeyhd- 
Kondensation kann im sauren, neutralen wie im basischen vorgenommen werden. 

Urn verfruhte Kondensation vor dem Verspruhen zu verhindern, kann die Mischung 
vorzugsweise gekuhlt werden, bevorzugt ist eine Temperatur von -40°C bis 30°C, ins- 

20 besondere -10°C bis 20°C. Die Zuleitung zum Spruhreaktor und die Dusen bzw. Zer- 
stauberscheiben konnen bei extrem reakliven Ausgangsstoffen ebenso gekuhlt wer- 
den. Ferner kann, urn unerwunschte Prakondensation zu verhindern, zum einen der 
Druck in den Leitungen erhoht werden und zum anderen konnen gegebenenfalls vor- 
liegende Additive und/oder Katalysatoren, die die Kondensation einleiten, erst kurz vor 

25 dem Spruhreaktor zugegeben werden. 

Aus praktischen Grunden kann es vorteilhaft sein, eine reaktionsfahige Mischung nicht 
als solche zu zerstauben, sondern diese in situ durch Ineinanderspruhen zweier oder 
mehrerer Reaktionspartner erst im Reaktor zu erzeugen. Dies kann insbesondere bei 
30 besonders schnellen Reaktionsmischungen notwendig sein, urn Verstopfungen in der 
Forder- und Mischstrecke oder in der Zerstaubungsvorrichtung zu vermeiden. 

Eine flussige Reaktionslosung, welche einen oder mehrere Ausgangsstoffe sowie ge- 
gebenenfalls Losungsmittel und weitere Hilfsstoffe enthalten kann, wird in einem Reak« 

35 tor zerstaubt. Als Reaktor wird ein dem Fachmann bekannter Spruhreaktor verwendet, 
bevorzugt wird ein Spruhturm verwendet. Beispielsweise hat dieser eine Hohe von 
typischerweise 10 bis 20 Meter, bevorzugt 12 bis 17 Meter und einen Oblichen Durch- 
messer, typischerweise 2 bis 10 Metern, bevorzugt 4 bis 7 Metern. Der Reaktor kann 
aus mehreren Reaktorabschnitten bestehen, wobei bevorzugt der obere Teil, in dem 

40 sich die Dusenanordnung befindet, zylindrisch gestaltet ist, wahrend der untere Teil 
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gegebenenfalls konisch ist. Bevorzugt ist der konische Bereich groBer a!s der zylindri- 
sche. 

Das Zerstauben kann mittels einer oder mehrerer Dusen oder mittels Zerstauberschei- 
5 ben erfolgen. Die Dusen sind ublicherweise im oberen Teils des Reaktors vorgesehen. 
Die Dusen haben einen typischen Durchmesser von 1 jim bis 10 mm, vorzugsweise 
von 500 jim bis 3 mm. Die SpruhdQsen sind normalerweise ringformig im Reaktorturm 
angebracht, d.h. sie sind vorzugsweise symmetrisch angeordnet und gleichmaBig uber 
den Querschnitt verteilt, und werden bevorzugt uber eine gemeinsame Ringleitung mit 

1 0 der zu verspruhenden FIGssigkeit versorgt. Die Anzahi der SpruhdQsen pro Ringleitung 
betragt groBtechnisch in typischer Weise 5 bis 50, haufig 10 bis 30. Im allgemeinen 
werden bis zu 20 solcher Dusenringe verwendet. ErfindungsgemaB bevorzugt uberlap- 
pen die Spruhkegel einer Spruhduse horizontal und vertikal, so dass das gesamte Vo- 
lumen homogen mit Spruhtropfchen beaufschlagt werden kann. Als Zerstauberdusen 

15 konnen alle dem Fachmann bekannten Dusen verwendet werden. ErfindungsgemaB 
bevorzugt sind Vollkegelspruhdusen mit einem Offnungswinkel des Spruhkegels im 
Bereich von 60° bis 180°, bevorzugt 90° bis 120°. Der Durchsatz je Spruhduse betragt 
groBtechnisch typischerweise bis zu 1500 kg/h, bevorzugt 1 bis 500 kg/h, insbesonde- 
re100 bis 125 kg/h. 

20 

Das Zerstauben der Mischung resultiert in der Bildung von Tropfen mit sehr einheitli- 
cher, kontrollierbarer GroBe. Die Tropfen kondensieren im Fall. Durch das Zerstauben 
sind Tropfen kleinster GroBe einstellbar, die Tropfen haben einen typischen mittleren 
Durchmesser von 1 jxm bis 2 mm, bevorzugt 10 nm bis 1 mm, besonders bevorzugt 
25 30 \im bis 500 jim, insbesondere 50 M,m bis 300 jmrn. Der Durchmesser der Tropfen 
kann mittels des Durchmessers der Dusenoffnung oder mittels des Durchmessers der 
Locher in den Zerstauberscheiben variiert werden, ferner ist die GroBe der Tropfen 
durch den Druck der Ausgangsstoffmischung einstellbar. 

30 Der Druck vor dem Verspruhen kann in einem weiten Bereich eingestellt werden. Das 
Verspriihen kann bei Atmospharendruck vorgenommen werden, es kann allerdings 
auch ein Uberdruck von beispielsweise 60 bis 100 bar eingestellt werden. 

Zu groBe Tropfen neigen zum Zerspringen durch Scherkrafte, auBerdem ist die Ver- 
35 weilzeit groBer Tropfen sehr kurz, eine inkdmplette Kondensation kann die Folge sein. 

Die Tropfen befinden sich eine bestimmte Zeit in der Reaktionsatmosphare, diese 
Verweilzeit ist von der TropfengroBe und den Reaktionsbedingungen abhangig. Die 
Verweilzeit wird den jeweiligen Kondensationsbedingungen sowie dem gewunschten 
40 Endprodukt angepasst, d.h. sie muss lang genug sein, so dass sich der gewunschte 
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Grad an Kondensation einstellt. Die Geschwindigkeit der Reaktion Hegt somit in der 
GroBenordnung der Geschwindigkeit des Verdampfungsvorgangs und der Verweilzeit 
im Reaktor. Die Verweilzeit betr&gt vorzugsweise 5 und 150 Sekunden, bevorzugt zwi- 
schen 90 und 120 Sekunden. Die zerstaubte Reaktionsmischung kann im Reaktor mit 

5 oder ohne Gasstromung nach unten fallen Oder durch eine Stromung entgegen der 
Schwerkraft nach oben getrieben werden. Durch geeignete verfahrenstechnische 
MaBnahmen, wie z.B. elektrostatischen Kraften, konnen die Tropfen auch seitwarts mit 
verminderter Fall- oder Auftriebsbewegung beziehungsweise komplett in der Schwebe 
gefuhrt werden, urn eine beliebig lange Verweilzeit zu erreichen. Vorzugsweise stromt 

10 das Treibgas in Fallrichtung. Das Losemittel wird vorzugsweise kontinuierlich wahrend 
des Reaktionsprozesses verdampft und aus dem Reaktor evakuiert. 

Als Treibgas oder als Begleitgas kann Luft, Rauchgas oder jedes bekannte inerte Gas 
verwendet werden. Aus praktischen Grunden wird man vorzugsweise trockene Luft 

1 5 verwenden, die typischerweise vor dem Reaktoreintritt auf eine Temperatur von 1 00 
bis 200°C, bevorzugt 140 bis 180°C geheizt wird. Oblicherweise wird bei Atmospha- 
rendruck kondensiert. Das Treibgas stellt sicher, dass eine Verbindung zwischen dem 
Gas und dem Tropfchenmaterial nicht eingegangen wird. Das Treibgas dient vorteilhaft 
auch dazu, die nicht-kondensierten Ausgangsstoffe auszutragen. Dem Losemittel- 

20 Ausgangsstoff-Treibgasgemisch wird nach dem Austrag vorzugsweise durch Kuhlung 
die Reaktionswarme entzogen. Beispielsweise wird durch eine Kuhlfaile der gasformi- 
ge Anteil von dem flussigen Anteil getrennt. Der flussige Anteil besteht aus dem Lose- 
mittel und dem Ausgangsstoff und kann dem Reaktionsgemisch zugefugt werden. Das 
wiedergewonnene Treibgas kann erneut im Spruhreaktor eingesetzt werden. Eine 

25 zweite Variante besteht darin, nur frisches Treibgas zu verwenden ohne das anfallende 
Losemittel-Ausgangsstoff-lnertgasgemisch aufzureinigen. 

Die auBeren Parameter im Spruhreaktor wie Druck und Temperatur sind innerhalb der 
verfahrenstechnisch sinnvollen Bereiche variabel. Der Druck liegt bevorzugt im Bereich 
30 zwischen 0,001 und 20 bar, insbesondere 0,1 und 10 bar. Allerdings kann bei einigen 
Anwendungen vorteilhaft bei Unterdruck gearbeitet werden, dieser liegt im Bereich von 
1 bis 10 mbar, bevorzugt 2 bis 5 mbar. Die Temperatur liegt bevorzugt zwischen 0 und 
300°C, insbesondere 20 und 150°C. 

35 Bei einigen Anwendungen mag ein stationar betriebener Spruhturm vorteilhaft sein, in 
diesem Falle durchstromt das Inertgas nicht den Reaktor, sondern wird im oberen Teil 
des Reaktor zugefuhrt und str6mt somit nur an den Dusen vorbei, urn am Ort der Ent- 
stehung der Tropfen das verdunstende Losemittel und mogliche nicht-kondensierte 
Ausgangsstoffe auszutragen. 

40 
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Ublicherweise ist die Temperatur im Spruhreaktor konstant, bei einigen Kondensatio- 
nen kann allerdings auch ein Temperaturprofil vorteilhaft sein. Insbesondere ist auch 
die ReaktionsfQhrung im Vakuum oder bei Oberdruck moglich. Eine Gasbefeuchtung, 
d.h. eine Beladung der Gasphase mit Wasser Oder anderen Losungsmitteln kann zur 
5 Kontrolie des Stofftransports eingesetzt werden. Insbesondere kann durch Verdamp- 
fung von nicht umgesetzten Ausgangsstoff eine Einstellung einer geringen Dampf- 
dnjckdifferenz an der Phasengrenzflache der Tropfen zur Umgebung vorgenommen 
werden. Weiterhin kann der SprQhreaktor aus Teilsegmenten aufgebaut sein, in wel- 
chen jeweils unterschiedliche Betriebsbedingungen herrschen konnen. 

10 

Durch auBere Einwirkung von Energie, z.B. in Form von erhohter Temperatur auf die 
Reaktionsmischung, einen Massentransport von reaktiven Stoffen in diese hinein oder 
durch eine chemische Reaktion der gegebenenfalls schon selbst reaktionsfahigen, 
zerstaubten Mischung wird eine chemische Stoffumwandlung innerhalb der Tropfen 

15 eingeleitet. Diese kann alternativ auch durch Anwendung einer beliebigen Kombination 
dieser Vorgange bewirkt werden. Die chemische Reaktion kann in der Gesamtbilanz 
des Verfahrens Energie verbrauchen oder wie z. B. im Falle von exothermen Reaktio- 
nen auch Energie freisetzen. Infolge des intensiven Energie-, Stoff- und Impulsaus- 
tauschs zwischen der kontinuieriichen, gasfdrmigen Phase und den reaktiven Tropfen 

20 sowie aufgrund der mit einer Energieumwandlung gekoppelten Stoffumwandlung in- 
nerhalb der Tropfen werden Phasenumwandlungsprozesse wie Kristallisation und Ver- 
dampfung ausgelost. 

Die Produkte des Spruhverfahrens sind im Regelfall feste Partikel, welche von der 
25 Gasphase abgeschieden werden konnen und schlieBlich in Pulverform anfallen. Be- 
vorzugt faJIt das Produkt in trockener Pulverform an. Der Begriff trockene Pulverform 
beschreibt hierbei Partikel, die nicht mehr agglomerieren oder kleben und einen Rest- 
feuchtegehalt von 0,5 bis 3 % aufweisen, bevorzugt weniger als 1 %. Die trockenen 
Kondensate, darunter auch Vorkondensate, haben typischerweise einen Durchmesser 
30 von 1 um bis 2 mm, bevorzugt 10 urn bis 1 mm, besonders bevorzugt 30 um bis 500 
urn, insbesondere 50 um bis 300 um. 

Das Pulver kann nach einem dem Fachmann bekannten Verfahren aus dem SprQhre- 
aktor ohne Veranderung dessen Reaktionsatmosphare ausgetragen werden. Bei- 
35 spielsweise geschieht das Austragen mittels Schaufeleinheiten. Vorteilhaft wird das 
erhaltende Produkt mittels Filtration vom anfallenden Feinstaub getrennt 

Das Spruhkondensationsverfahren kann andererseits auch so ausgefuhrt werden, dass 
aufgrund von nicht umgesetztem Edukt bzw. nicht vollstandig verdampftem Losungs- 
40 mittel ein flussiges oder mit Restfeuchtigkeit beladenes testes Produkt erhalten wird. 
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Ein feuchtes (Zwischen)produkt kann am Ausgang des Spruhreaktors in einen nachge- 
schalteten Reaktor gefQhrt werden, in welchem dann der gewQnschte Endumsatz, die 
Trocknung Oder eine physikalische beziehungsweise chemische Modifizierung des 
Produktes durchgefuhrt wird. 

5 

Die bei exothermen Kondensationsreaktionen in der Gesamtenergiebilanz des Spruh- 
kondensationsverfahrens im wesentlichen in Form von HeiBdampf (z.B. Wasserdampf) 
und erhohter Reaktortemperatur freiwerdende Energie kann einer Nutzung zugefuhrt 
werden und somit wesentlich zur Wirtschaftlichkeit des Verfahrens beitragen. 

10 

Des weiteren beinhaltet diese Erfindung trockene kondensierte Harze in Pulverform. 
Die Produktmorphologie der kondensierten Harze, d.h. Struktur, GroBe und Dichte sind 
einheitlich und direkt steuerbar uber die Reaktionsbedingungen im SprQhturm. 

15 Die nach dem erfindungsgemaBen Spruhkondensationsverfahren hergestellten Mel- 
amin-, Harnstoff- Oder Phenolharze oder Gemische hieraus stehen alien dem Fach- 
mann bekannten Verwendungen zur Verfugung, insbesondere als Leime, Trankharze, 
zum Impragnieren von Dekor- bzw. Oberlaypapieren, fur die Beschichtung von Holz- 
werkstoffen sowie zum Impragnieren von Textilgeweben und/oder -f liesen fur die Wei- 

20 terverarbeitung zu Formteilen. 

Ferner kann das erfindungsgemaBe Verfahren genutzt werden, urn in einem einzigen 
Verfahrensschritt ausgehartete Harze herzustellen, die beispielsweise als organische 
Pigmente und FQIIstoffe Verwendung finden. 

25 

Das erfindungsgemaBe Verfahren bietet den Vorteil, pulverisierte Harze in einem ein- 
zigen Verfahrensschritt in einem SprQhreaktor direkt aus den Ausgangsstoffen zu er- 
halten. Demnach wurden die Nachteile eines Mehrstufenprozesses aus dem Stand der 
Technik uberwunden, insbesondere konnten die Probleme gelost werden, die sich aus 
30 einem diskontinuierlichen mehrstufigen Kondensations- und Trocknungsprozess erge- 
ben. 

Im folgenden wird die Erfindung unter Hinweis auf die Abbildung anhand eines Ausfuh- 
rungsbeispiels naher erlautert: 

35 . . 

In einem Ansatzkessel (1) (Volumen 1500 L) rn'rt mechanischem Ruhrer wurden 392 kg 
Harnstoff in 540 kg einer mit Natronlauge (1 % in Wasser) auf pH 8 gestellten wassri- 
gen 49 %igen Formaldehydlosung aufgelost. Das molare Verhaltnis von Formaldehyd 
zu Harnstoff wurde dabei auf 1,35 eingestellt Der Kessel wurde auf 0°C temperiert. 
40 Die Losung war farblos, War und niederviskos. 
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In einem Mischaggregat wurde die Losung aus Hamstoff und Formaldehyd (Zulauf 1a) 
mit 25 %iger Ameisensaure (Zulauf 1 b) auf pH 4 gestellt. 

5 Die Mischung wurde mit Stickstoff via Zulauf (1 d) Ober 1 0 DQsen (3) mit einem Durch- 
messer von 1 mm in einen beheizten Spruhreaktor (2) (ca. 170°C, 5 mbar Unterdruck 
gegenQber Atmosphare, Stickstoff atmosphare, Reaktorhohe: 12 m, Reaktordurchmes- 
ser: 6m ) verspruht. Der Dosierstrom der Reaktionsmischung betrug 1000 kg/h, der 
Zerstaubungsstickstoffstrom 20000 m 3 /h. Die Verweilze'rt betrug 1 min. Die Tropfen (4) 

1 0 hatten einen Durchmesserverteilung von 30-400 urn (Volumenmittel 1 60 urn). Das 
Kondensationsprodukt wurde am Turmausgang (7) durch Rlter abgetrennt. Das Lose- 
m'rttel und nichtkondensierte Ausgangsstoffe wurden mit dem Stickstoff aus dem Reak- 
tor ausgetragen. Das Losemittel-Ausgangsstoff-Stickstoffgemisch wurde in (6) gekuhlt 
und durch einen Gaswascher gereinigt, der Stickstoff wurde emeut im Spruhreaktor 

1 5 eingesetzt (5). Es wurden so 590 kg weiBes, rieself ahiges Pulver erhalten (89 % 

Ausbeute). Die PartikelgroBe wurde nach DIN 66165 bestimmt und betrug 120 pm. Die 
Restfeuchte von < 1 ,5 Gew.-% wurde bestimmt, indem die Probe fur 6 min bei 90°C 
getrocknet wurde. 
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Patentanspriiche 

1 . Verfahren zur Herstellung von kondensierten Harzen in Pulverform, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass man die Kondensation von mindestens einem fliissigen oder 

5 in einer Flussigphase gelostem vernetzbaren Ausgangsstoff mit mindestens ei- 

nem Aldehyd in einem Spruhreaktor vornimmt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass man die Kondensati- 
on bei einer Temperatur von 20 bis 150°C vornimmt. 

3. Verfahren nach den Anspruchen 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, dass man die 
Ausgangsstoffe uber mindestens eine Duse mit einem Durchmesser von 1 \xm 
bis 10 mm in den Reaktor einbringt 

15 4. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die Kondensation in einzelnen Tropfen vorgenommen wird. 

5. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die Kondensation in Gegenwart eines trockenen Begleitgases 

20 vorgenommen wird. 

6. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass man die Kondensation bei einem Druck von 0,001 bis 20 bar vor- 
nimmt 

25 

7. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass man die Kondensation bei einem Druck von 2 bis 5 mbar vor- 
nimmt. 

30 8. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass man Kondensate mit einem mittleren Teilchendurchmesser von 
10 jim bis 1 mm herstellt. 

9. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 7, dadurch gekenn- 
35 zeichnet, dass man Kondensate mit einem mittleren Teilchendurchmesser von 

50 fim bis 300 fxm herstellt. 

10. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 9, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die Ausgangsstoffe, die gegebenenfalls in einem Losemittel vor- 
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liegen, vor dem VersprOhen gemischt und bei einer Temperatur von -40 bis 
+30°C gehalten warden. 

1 1 . Verfahren nach einem Oder mehreren der AnsprQche 1 bis 1 0, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass man als Ausgangsstoffe Melamin, Harnstoff Oder Gemische hier- 
aus verwendet. 

12. Verfahren nach einem Oder mehreren der AnsprQche 1 bis 1 1 , dadurch gekenn- 
zeichnet, dass man als Aldehyd Formaldehyd verwendet. 

1 3. Kondensationsprodukt, erhaltlich nach einem Verfahren gemaB den Anspruchen 
1 bis 12. 



14. Kondensationsprodukt, erhaltlich hach einem Verfahren gemaB den Anspruchen 
15 1 bis 1 2, das einen Feuchtegrad von 0,5 bis 3 % hat. 

1 5. Verwendung des Kondensationsproduktes nach Anspruch 1 3 Oder 1 4 als Leim- 
und/oder Trankharze. 

20 1 6. Verwendung des Kondensationsproduktes nach Anspruch 1 3 Oder 1 4 zum 
Impragnieren von Textilgeweben und/oder -fliesen. 

1 7. Verwendung des Kondensationsproduktes nach Anspruch 1 3 Oder 1 4 als organi- 
sche Pigmente und Fullstoffe. 

25 
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